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Steigrchres 3 ncrrseht .ion cine hohere Luftgeschwindigkeu 
ais :m juL-crcn Ringruuni 6. wo die TaDleiten nur fluidisiert 
werden. Die Tableiier. I werden pneumatisch durch das 
Nfeigrrhr 3 geforde-t und fallen in den auBeren Ringraum 6 
zunick. nachdem sie das Meigroiir 3 verlassen aaben. We-' 5 
gen dieser erzwungenen Produktfuhrung ;Zirkulationj pas- 
sieren alle Tableuen 1 das Steigrohr 3. 

/ur Markierung wird eine einzelne Tablette 7 mit ca. 
'. rug Metail prapanen. Dazu wird entwccer ein Metallspan 
\n den Kern eingepreBt oder auf die Tablette geklebt. Da das U) 
Tablettengewicht i miner einer Verteiiung unteriiegt, benutzt 
man beini An tide ben eine der ieichteren Tabletten, deren 
Gewicht nach der Preparation entweder dem Mitteigewicht 
oder dein der schwereren Tabletten entspricnt. Wiehtig ist 
dabei. dab das Gewicht der elestrisch leitfahigen Markie- 15 
rung und das Tablectengewicht vor der Markierung so aut- 
einander abgestimmi wercen. daB das Gewicht der markier- 
ten Tablette mit dem mitricrcn Gewicht a Her am Wirbel- 
schichtprozeG tednehmenden Tabletten Qbereinsiimmt. 

Die markierte Tablerte 7 wird nut den anderen Tabletten 1 20 
in den Produktbehaiter 2 gegeben. Wenn die praparicrte Ta- 
blette 7 in dem Steigrohr 3 aufsteigt, wird sie durch einen 
handelsiiblichen induktiven Sensor 8, der das Steigrohr 3 
umschlieBt, detektiert. Das Steigrohr 3 ist aus leuendern 
KunsisiolT geleriigt. um elekinsehe Aufladungen zu vennei- 25 
den 

Der induktive Sensor 8 ist an em Steuergerat angeschlos- 
sen. Beide Koniponenten smd durch zwei Koaxkabei mit- 
einander verbunden. Das Steuergerat enlhalt die elektroni- 
schen Baugruppen and die Bedienungselemente und speist 30 
eine Senderspule im Sensor 8 mit einer hochfrequenten 
Wechselspannung. Bs entsteht ein elektromagnetisches 
Feki, das Men verandert, sobald bich ein Metailteil hindurcli- 
bewegt ilnduktionsprinzip). Eine Empfangerspule im Sen- 
sor 8 ertaBt diese Veranderung und gibt das MeBsignai zar is 
Auswertung in das Steuergerat. Das MeBsignai wird im 
Steuergerat analog aufbereitet und digital ausgewertet. 
Wenn die Elektronik ein Metailteil erkennt, wird ein Signal 
uber eine serielle Schnittstelle an ein MeBwerterfassungs- 
programm gesendet, das den Zeitpunkt der Metalldeteklion 40 
jufzeichnet. Hin Auswerteprogiamm erlaubt die Aufzeich- 
nung der gemessenen Umlautzeuen, die Darstcllung eines 
Histogramms der Umlaiifzeiten, sowie die Bestimrnung der 
Korreiation zwischen Unuaufanzahl und Zeit. 

(jeiliafi Fig, 2 sind an dem Steigrohr 3 zwei induktive 45 
Sensoren 8 und 8a angebracht. Dies erlaubt eine direkte Ge- 
schwindigkeitsmessung der Tabletten im Steigrohr. Die Ge- 
schwindigkeit ergibt sich unmittelbar aus der DirYerenz der 
beiden Zeitpunkte fur den Durchgang der rnarkierten Ta- 
blette an den beiden Sensoren (Laurzeit) und der Weg- 50 
strecke zwischen diesen Sensoren (GeschwindigKeit = Weg/ 
Zeit). 

Paten tans priiche 

55 

1. Vertahren zur Messung der Umlaufzeit von Parti- 
keln i 1 ), die in einer Wirbelschichtapparatur oder in ei- 
neni pneumatischen Mischer durch ein Steigrohr (3) 
nach oben gefordert. aus dem Steigrohr (3) zunick in 
einen auBerhaib gelegenen Ringraum (6) fallen und 60 
von dor: emeut ins Steigrohr (3) gelangen, dadurch 
gekennzeichnet. daB ein Partikel (71 mit einer elek- 
trisch leitfahigen Markierung versehen wird und bei je- 
dem Durchgang durch das Steigrohr (3) durch minde- 
stens einen induktiven Sensor 18) dctckticrt wird. 63 

2. Vertahren nach Anspruch 1-3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Partikel (I, 7) aus pharmazeuLischen 
Tabletten, Pellets oder Granulat besiehen. 



3 Vertahren nach Anspruch 1 2. dadurch geker.n- 
zeichnei, daB die elektrisch leitfihige Markierung jus 
einein in das Par'dkel [7) eingebetteien oder uufgekleb- 
ren Vferallreilchen oder ius einer nierallischen He- 
schichtung oder Folie besteht. 

Vertahren nach Anspruch 1 3. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB das Gewicht der eiektnsch leitfahigen 
Markierung und das Parti keigewicht vor der Markie- 
rung so aureinander abgestimnu werden. dai^ das Ge- 
wicht des rnarkierten Partikels (7! mi: dem iiudtieren 
Gewicht aller am WirbelschichtprozelS teunehmenden 
Partikel (11 Qbereinstimmt. 

5. Vertahren nach Anspruch 2 4. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Umiaufzeiten on-line wahrend der 
Beschiehtung der Tabletten oder Pellets mit einem 
Lack oder wahrend des Granulatwachstums gemessen 
werden. 

6. Vertahren nach Anspruch 1 5. dadurch gckcrm- 
zeichnet, daB mit Hilie zweier, am Steigronr (3) in scr- 
schiedener Hohe angebrachier Sensoren (8, 8a) aus ei- 
ner Laurzeitmessung die Siromungsgeschwindigkeit 
der Partikel fl) im Steigrohr t3) bestimnu wird. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betnfft em Vertahren /.ur Messung der 
Umlauf/eit von '^arrikeln, die in einer Wirbelschichtappara- 
!ur oder in einem pneumatischen Mischer dureh em Steig- 
rohr nach oben ge f order t, a us dem Steigronr zuruck ,n einen 
auBerhalb geiegenen Ringraum fallen und von dort emeut 
ins Steigrohr geiangen. 

Nach dem Stand der Tcchnik sind verschiedene Vletho- 
den bekannt. urn das Vcrh alien von einzelnen Parti ke In in ei- 
ner Schiiltung bzw. einer WirbelschicfiL zu studieren 

Die einfachsie. aber ungenaue Methode bestehr. darin. Ta- 
bletten oder Peilets farbig zu markieren und die Hauiigkeit 
des Erscheinens einer markierten Tablette an der Oherfl ache 
in der Beschichtungsapparatur visuell durch Messung der 
Zeitabstande nut Hilfc einer Stoppubr zu bestimmen. In ana- 
loger Weise kann die Zeit gemessen werden, die ein mar- 
kicrtcs Pellet benotigt, um cine markicrtc McBstrccke am 
Schauglas der Anlage zu passieren. Daraus wird dann der 
Massenstrom im Steigrohr berechnet. 

Fine weitere Moglichkeit besteht darin. einige Partikel 
mit einer radioaktiven Markierung zu versehen. Die verti- 
kale Vermischung von Partikeln in der Wirbelschicht wird 
dann durch Detektion radioaktiver Panikel, die an fangs auf 
die Bettoberflache gebracht werden. best i num. Mehrere De- 
tektoren sind in verschiedenen Abstanden unterbalb der 
Bettoberflache angebracht. 

Ferner ist es bekannt. zur Messung der Verweilzeit in ei- 
ner zirkulierenden Wirbelschicht die Partikel nut einer fluo- 
reszierenden Substanz zu markieren, die durch eine Licht- 
queile im Steigrohr zur Lie hte mission angeregt wird. Beim 
Passieren eines Lichtdetektors werden elektrische Signale 
erzeugt, die durch ein MeBwerterfassungsprogruiiim aufge- 
zeichnet werden. Somit bestimmt man ebenfails die Zeit, die 
die Partikel zum Passieren einer bestimmten Strecke benoti- 
gen. Anstelle einer fluoreszierenden Markierang kann auch 
eine Markierung nut Hilfe einer luniineszierenden Substanz 
erfolgen. 

Die Umlaufzeit von Partikeln in zirkulierenden Wirbel- 
schichten und deren Verteilungsbreite sind wichtige GroGen 
fur die Proze 13 fii lining und -optiniierung. Mit dem bloBen 
Auge ist es mcht moglich, die Umlaufzeit eines Partikels 
and deren Verteilungsbreite zu bestimmen. Der Erfindung 
liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zurBestim- 
mung der Partikel umlaut zeit in Wirbelschicht- oder Misch- 
apparaturen zu entwickeln, in denen die Partikel durch ein 
Steigrohr zirkulieren. Das MeBverfahren soli universell an- 
wendbar sein und mit moglichst geringem apparativen Auf- 
wand zu realisieren sein. 

Diese Aufgabe wird in einer Wirbelschichtapparatur oder 
in eineni pneumatischen Mischer. bei denen die Panikel aus 
dem Steigrohr zuruck in einen auBerhalb geiegenen Rin- 
graum fallen und von dort erneut ins Steigrohr geiangen. 
nach der Erfindung dadurch geldst, daB ein Partikel mit ei- 
ner elektnsch leitlafngen Markierung versehen wird und bei 
jedem Durchgang durch das Steigrohr durch mindestens ei- 
nen induktiven Sensor detektiert wird. 

Besonders bewiihrt hat sich das erfindungsgemaBe Ver- 
tahren zur Messung der Umlaufzeit bei pharmazeutischen 
Tabletten. Pellets oder bei Granulat. 

Vorteilhaft besteht die elektrisch leitfahige Markierung 
aus eineni in das Partikel eingebetteten oder aufgeklebten 
Metailteilchen oder aus einer metallischen Beschichtung 
oder einer einhiillenden oder aufgeklebten Folic 

ZweckmaBig werden das Gcwicht der elektnsch Icittahi- 
gen Markierung und das Partikelgewicht vor der Markie- 
rung so aufeinander abgestimmt. daB das Gewicht des mar- 
kierten Partikels mit dem mittleren Gewicht aller am Wir- 
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beischiehtprozeB teilnehmenden Panikel ubere;nstimmt. 

Eine wichtige Anwendung der Hrtindung besteht darin. 
dalS die Urnlaurzeiten on-line wahrend der Beschichtung der 
Tabletten oder Pellets mil einem Lack oder wahrend des 
5 Granulatwachstums gemessen werden. 

Gemafi einer Weiterentwieklung der Erhndung besteht 
femer die Moglichkeit mit Hilfe zweier, am Steigrohr in ver- 
se hiedener Hone angebrachter Sen sore n aus einer Laufzeir- 
messung die Stromungsgeschw'indigkeit der Panikel im 
i<) Steigrohr zu bestimmen. 

Mit der Erfindung werden folgende Vorteile erzielt: Das 
zu detekuerende Partikel mit Metall (Tablette. Pellet oder 
Granulat) ist schnell und einfach zu praparieren. Damn es 
sich sich mcht in Abrnessungen und Gewicht von den ande- 
15 ren unterscheidet, mub das Mindestgewichl eines Partikels 
des zu untersuchenden Feststotis dem Gewicht der kleinsten 
tests tellbaren Metallmenge ica. 0,5 mg) entsprechen. 

Das Mcligcrat ist schnell zu instaJlicrcn und so fort cin- 
satzbereit, da keine Kalibrierung notwendig ist. 
20 Der Bode nab stand des Steigrohrcs ist stufenlos einstell- 
bar. Durch Aufsatze kann die Lange des Ste-.grohres vergro- 
Bert werden 

Das gemessene Umlaufzeitprolil kann wahrend des Pro- 
zesses auf einem Monitor verfolgt werden, and gegebenen- 

25 falls Slorungen im ProdukifluB erkannt und beseiiigi werden 
(ProzeBuberwachung). Fine automatische Regelung des Vo- 
lume nstroms der Zulu ft bei Gewichtsanderung der Partikel 
(z. B. durch Trocknung oder Beschichten) mit der Umlauf- 
zeit als RegelgroBe ist denkbar (ProzeBregelung). 

30 Mil dem Metalldetektor ist eine Optiniierung von folgen- 
den Prozessen in einer zirkulierenden Wirbelschicht mit 
zentralem oder getrenntem Steigrohr moglich: 

1. Beschichten von Pellets Tabletten und Granulaten 

Beim Beschichten in WLrbelschichtcoatern wird die Auf- 
tragssubstanz ungleichmaBig auf die Partikel verteilt, was 
z. B. Vanationen in der Wirkstofffreisetzung verursacht. Um 
auf jede Tablette. die gleiche Menge aufzutragen, ist es daher 

40 notwendig, dalB alle Tabletten die Spruhzone gleich haufig 
passieren. d. h. am ProzeBende die gleiche Umlaufanzahl 
auriveisen. Mit Hilfe des Metaildetektors laBt sich zeigen, 
ob die Partikel in den vorhandenen Wirbelschichtcoatern 
unter optimierten Bedingungen gleichmaSig beschichtet 

45 werden oder dieses nur durch Einengung der Umlaufzeitver- 
teilung tnit konstruktiven Anderungen zu erreichen ist. 

2. Mis c hen von Feststoffen 

50 Die Messung der Umlaufzeit ermoglicht eine systemati- 
sche Optiniierung von Mischgute und Misehzeit in einem 
pneumatischen Mischer. 

Wichtige Parameter fur die Optimierung beider Vertahren 
sind: Luftvolunienstrom, Bodenabstand des zentralen Steig- 
55 rohres, Lange des Steigrohres, AnsatzgroBe. Partikelge- 
wicht und -grbBe. 

tin Folgcnden wird die Erfindung an Hand von Ausfuh- 
rungsbeispielen und Zeichnungen naher erlautert. Es zeigen: 
Fig. 1 ein Steigrohr in einer Wirbelschichtapparatur oder 
60 pneumatischen Mischer mit einem Metalldetektor und Fig. 
2 ein Steigrohr mit zwei Metalldetektoren. 

GemiiB Fig. 1 zirkulieren die Tabletten 1 in einem Behal- 
ter 2 durch ein zentrales vertikales Steigrohr 3. An dem ko- 
mschen Luftverteilerboden 4 des Behaiters wird Fluidisier- 
65 luft cingcblascn, so <iaB sic,h am Bodcn 4 cine Wirbelschicht 
ausbildet. Durch die Duse 5 werden die Tabletten 1 mit ei- 
nem Lack bespruht (Coating).. Wegen der grdBeren freien 
Querschnittsflache des Luftverteilerbodens 4 unterhalb des 
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(M) Messung der Umlaufgeschwindigkeit in zirkulierenden Wirbelschichten 

(57) Bei dem Verfahren zur Messung der Umlaufzeit von 
Partikeln (1) werden die Partikel (Din einer Wirbelschicht 
apparatur oder in einem pneumatischen Mischer durch 
ein Steigrohr (3) nach oben gefordert, fallen aus dem 
Steigrohr (3) zuruck in einen aufterhalb gelegenen Rin- 
graum (6) und gelangen von dort erneut ins Steigrohr (3). 
Die dafur benotigte Umlaufzeit <ann dadurch gemessen 
werden, daft ein Partikel (7) mit einer elektrisch leitfahi- 
gen Markierung versehen wird und bei jedem Durchgang 
durch das Steigrohr (3) durch mindestens einen indukti- 
ven Sensor (8) detektiert wird. Vorzugsweise bestehen die 
Partikel (1, 7) aus pharmazeutischen Tabietten, Pellets 
oder Granulat. 
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U.S. Patent Application Serial No. 10/089537 
Corresponding to PCT/EP00/09345 
"Method and Device for Measuring Bulk Material Flows'' 



Summary of DE 197 45 121 



DE 197 45 121 discloses a method for measuring the circulation 
time of particles (1, 7, see Fig. 2) in a device (2). The 
particles are carried through a tube (3) upwards and outside 
the tube downwards. One of the particles (7) carries an 
electrically conductive marker, which is detected with an 
inductive sensor (8). 

DE 197 45 121 represents technological background with regard 
to the simultaneous speed and mass measurement system claimed 
in the above U.S. patent application. 



